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Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von L- 
Ascorbinsaure durch Umsetzung von 2-Keto-L-Gulonsaure mit konzentrier- 
ter Mineralsaure bei Temperaturen zwischen 40 und 80° C. 

Gegenstand der Erfindung ist insbesondere ein Verfahren zur Herstellung 
von L-Ascorbinsaure, dadurch gekennzeichnet, dali man die Reaktion bei 
Temperaturen zwischen 50 und 70° C durchfuhrt 

Bekannt sind Verfahren zur Herstellung von Ascorbinsaure in einem Schritt 
durch Umsetzung von 2-Keto-L-Gulonsaure mit einer Saure. In der US 
2,185,383 ist die Umsetzung von 2-Keto-L-Gulonsaure mit konzentrierter 
Salzsaure und Essigsaure als Losungsmittel beschrieben. In derjapani- 
schen ungeprtiften Anmeldung 58-177986 ist ein Verfahren zur Herstel- 
lung von L-Ascorbinsaure beschrieben, bei dem zuerst eine Losung von 
Natrium-2-Keto-L-Gulonsaure in Ethanol und Aceton mit Salzsaure neutra- 
lisiert wird. In der japanischen gepruften Anmeldung 48-15931 wird die 
Umsetzung von 2-Keto-L-Gulonsaure mit einer Mineralsaure in einem 
inerten Losungsmittel und in Gegenwart einer oberflachenaktiven Sub- 
stanz beschrieben. Ebenso wird die Herstellung von L-Ascorbinsaure aus- 
gehend von 2-Keto-L-Gulonsaureanhydrid in Gegenwart einer ober- 
flachenaktiven Substanz in WO 87/00839 beschrieben. In EP 0 324 261 
und in GB 2,205,567 wird die Umsetzung von 2-Keto-L-Gulonsaure mit ei- 
ner Saure in einem Gemisch inerter Losungsmittel in Gegenwart einer 
oberflachenaktiven Substanz beschrieben. 

Die Umsetzung von 2-Keto-L-gulonsaure mit 36 %iger Salzsaure ist in der 
DE 2939052 beschrieben. Hier wird nach einer Reaktion bei 100° C und 
nach Abdestillieren der Salzsaure die L-Ascorbinsaure in einer Ausbeute 
von 87 % erhalten. 
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Oberraschenderweise ergaben Untersuchungen im Rahmen der L-Ascor- 
binsauresynthese, daft hohe Ausbeuten erzielt werden, wenn die Reaktion 
bei Temperaturen zwischen 40 und 80° , insbesondere zwischen 50 und 
70° C, durchgefuhrt wird. 

Als insbesonders bevorzugt hat sich zur Durchfuhrung der Reaktion ein 
Temperaturbereich von 57 bis 63° C erwiesen. 

Das erfindungsgemafte neue Verfahren ermoglicht es, L-Ascorbinsaure 
durch Lactonisieaing von 2-Keto-L-Gulonsaure mit konzentrierter Mineral- 
saure in hohen Ausbeuten zu erhalten. 

Als besonders vorteilhaft erweist sich, daft bei den niedrigeren Temperatu- 
ren die Zersetzung der erhaltenen Ascorbinsaure wesentlich langsamer 
erfolgt, als bei den aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren (z.B. 
DE 2939052; Verfahren bei 100° C). 

Als weiterer Vorteil erweist sich der damit verbundene geringere Energie- 
verbrauch und somit eine geringere Umweltbelastung. 

Daruberhinaus erweist es sich als vorteilhaft, im Vergleich zum Stand der 
Technik, dad ohne organische Losungsmittel gearbeitet werden kann. 

Vorteilhaft erweist sich das erfindungsgemafte Verfahren, wenn die 2- 
Keto-L-gulonsaure und die Salzsaure in einem Mengenverhaltnis von 1:3 
eingesetzt werden. 

Gegenstand der Erfindung ist somit auch ein Verfahren, bei dem die 2- 
Keto-L-gulonsaure und die Mineralsaure im Verhaitnis 1:3 eingesetzt wer- 
den. 

Die Konzentration kann aber in weiten Bereichen variiert werden. Es ist 
sowohl eine konzentriertere als auch eine verdunntere Fahrweise durch- 
fuhrbar. 

Das Gewichtsverhaltnis 2-Keto-L-gulonsaure/konzentrierte Mineralsaure 
kann z.B. zwischen 10:1 und 1:10 liegen. Besonders bevorzugt ist der Be- 
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reich zwischen 1 :2 und 1 :4, ganz besonders vorteilhaft ist ein Verhaltnis 
von 1:3. 



Mineralsaure bedeutet z.B. Salzsaure, Phosphorsaure oder Schwefelsau- 
J re. Bevorzugt werden die konzentrierten Mineralsauren eingesetzt. 

Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren, wie beschrieben, da- 
durch gekennzeichnet, dali als Mineralsaure konzentrierte Salzsaure ver- 
wendet wird. 

10 

Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfahren, wie beschrieben, da- 
durch gekennzeichnet, dali man ein Gemisch, bestehend aus 2-Keto-L- 
gulonsaure und konzentrierter Mineralsaure, auf die gewunschte Reakti- 
onstemperatur erhitzt. 

15 



Die Reaktionszeit liegt ublicherweise zwischen 1 und 5 Stunden, insbe- 
sondere zwischen 2 und 4 Stunden, besonders bevorzugt ist eine Reakti- 
onszeit von ungefahr 3 Stunden. 

Die Aufarbeitung erfolgt nach an sich bekannten Methoden, z.B. durch Ak- 
tivkohle-Behandlung, Filtration, Entfernen des Losungsmittels und Kristal- 
lisation. 

Entsprechend dem erfindungsgemalien Verfahren iiegen die Ausbeuten 
an L-Ascorbinsaure in der Regel uber 90 %, so da(i aufwendige Reini- 
gungsschritte entfallen konnen. 

Vor- und nachstehend sind alle Temperaturen in °C angegeben. 
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Beispiel 1 

100 g 2-Keto-L-Gulonsaure werden in 300 g 37 %ige Salzsaure eingetra- 
5 gen. Danach wird der Ansatz auf 58° aufgeheizt und 3 Stunden bei dieser 
Temperatur gehalten. 

Nach Entfernung der Salzsaure und Aufarbeitung erhalt man eine Ausbeu- 
te an L-Ascorbinsaure von 91 ,4 % d.Th. 

10 Beispiel 2 

100 g 2-Keto-L-Gulonsaure werden in 300 g 37 %ige Salzsaure eingetra- 
gen. Danach wird der Ansatz auf 59-60° aufgeheizt und 3 Stunden bei die- 
ser Temperatur gehalten. 
1 5 Nach Entfernung der Salzsaure und Aufarbeitung erhalt man eine Ausbeu- 
te an L-Ascorbinsaure von 90,2 % d.Th. 

Beispiel 3 

20 100 g 2-Keto-L-Gulonsaure werden in 300 g 37 %ige Salzsaure eingetra- 
gen. Danach wird der Ansatz auf 59-60° aufgeheizt und ca. 1 ,5 Stunden 
Stunden bei dieser Temperatur gehalten. 

Nach Entfernung der Salzsaure und Aufarbeitung erhalt man eine Ausbeu- 
te an L-Ascorbinsaure von 88,4 % d.Th. 
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Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Herstellung von L-Ascorbinsaure, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man 2-Keto-L-gulonsaure mit konzentrierter Mineral- 
saure bei Temperaturen zwischen 40 und 80° C umsetzt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dalJ man die 
Reaktion bei Temperaturen zwischen 50 und 70° C durchfuhrt. 

10 

3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, daft die 
2-Keto-L-gulonsaure und die Mineralsaure im Verhaitnis 1:3 einge- 
setzt werden. 



15 



Verfahren nach einem der Anspriiche 1-3, dadurch gekennzeichnet, 
da& als Mineralsaure konzentrierte Saizsaure verwendet wird. 



5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1-4, dadurch gekennzeichnet, 
20 dali man ein Gemisch, bestehend aus 2-Keto-L-guIonsaure und kon- 

zentrierter Mineralsaure, auf die gewiinschte Reaktionstemperatur 
bringt 
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erf inderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden 
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kann mcht als auf erf inderischer Tatigkeit beruhend betrachtet 
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Veroffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wlrd und 
dtese v/eroindung fur einen Facnmann naheliegend ist 
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